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6700 Ludwigeliafen, 20.1.1971 

Verfahren iind Vorrichtung zur Herstellving von weitgehend kugel' 
fbrmigen, Kieselsaure enthaltenden Hydrogelen 



Gegenstand der vorliegenden Erflndung ist ein Verfahren ilnd 
eine Vorriclitung zur Herstellung von weitgehend kugelf BrmigeiD 
kieselsaurehaltigen Hydrogel. 



Zieselsatirehaltlge Hydrogele hesltzen eine Vielzahl von An- 
wendungsmbglichkeiten und dlenen z.B. inshesondcre ale Ausgangs- 
prodiikte fttr die Herstellung von hochprozentigen bestSndigen 
KieselsSurehydroBolen oder werden durch Trocknung je nach ihrer 
Vorbehandlung in engporige oder weitporige Kieselgele liberge- 
fuhrt. So wird hekaixntlich engporigee Zieselgel in stliokiger 
Oder kugeliger Form zur technisohen Trocknung von Sasen einge- 
setzt. Aufierdem werden grofle Mengen weitporigen Zieselgels fein- 
vermahlen als lackmattierungsnittel, als Antihlookmittel fiir 
Kunststoff-Polien, fiir Bierstabilisierung und flir viele and ere 
Zwecke verwendet, Weiterhin ist Kieselsaurehydrogel ein Einsatz- 
stoff flir die Herstellung von Katalysatoren. 

Aufgrund der Vielzahl dieser AnwendungsnSglichkeiten besteht 
daher ein groBes Interesse, Kieselsaurehydrogel auf einfache 
Weise in einer leicht handhabbaren Porn, z.B. als Kugeln, zu 
erzeugen, wobei es wegen der versohiedensten Anwendungsmbglich- 
keiten von Vorteil ist, wenn bei der Herstellung keine Verfahren 
benutzt werden, die eine Verunreinigung des Hydrogels zur Polge 
haben, 

Eb ist bekannt (DBP 896 189), dafi nan kugelfbrmige Kieselsaure- 
hydrogele dadurch herstellen kann, dafl nan aus einen kiesel- 
saurehaltigen Rohstoff , z.B. Was serglas, durch Unsetzung nit 
einer saure, z.B. Sohwefelsaure, ein gelbildendes Kiesclsaure- 
hydrosol herstellt und dieses in Porn cinzelner Tropfen durch 
ein nit Wasser und den Hydrosol nicht nischbaresgasfBrniges oder 
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fiassiges Medium, z.B. ein Mineralol, hindurchleitet . Die Hydro- 
soltropfen nehmen dabei eine mehr Oder weniger kugelf brmige Ge- 
stalt an und verbleiben so lange in der Olschicht, bis die Um- 
wandlung void Sol in das feste Hydrogel erfolgt ist. Die naoh dem 
aufgezeigten Verfabren hergestellten Hydrogelkugeln entbalten 
im allgemeinen nur ca. 10 Gew.^^ SiOg. Infolge ihrer aufwendigen 
Herstellung und der MineralSlverunreinigung werden sie fast aus- 
scbliefllich zu Perlen flir die Trocknung technischer Gase ver- 
arbeitet. Sofern bei diesem Terfahren die Mischung in ein gas- 
formiges Medium verspritzt wird, arbeitet man ao, dafi man aus 
¥asserglas, Scbwef els^ure und Aluminiumsulfat mittels einer 
Mischdttse zunaohst HydrosoltrSpfchen mit einem Gebalt von ca. 
10 Gew.jt KieselsSure und Tonerde erzeugt, die in einem mit luft 
geftillten Kessel gespritzt werden. Unter den angevandten Be- 
dingungen erfolgt die TImwandlung des Hydrosols zu Hydrogel inner- 
halb einer Sekunde, so dafl dielieinen Hydrogeltropf chen in 
einer Wasserscbicbt am Boden des Kessels aufgefangen und weiter- 
verarbeitet werden kbnnen. 

Die bei dieser Arbeit sweise erf orderliche auBerst rasche Um- 
wandlung vom Hydros ol in das Hydrogel ist im Dauerbetrieb nur 
sehr scbwer zu verwirklichen, weil sich infolge der fUr ein 
solcbes Verfahren notwendigen Reaktionsbedingungen im Miscbraum 
und .am DUsenmund nacb kurzer Zeit Verkrustungen bilden, die sich 
auch bei sehr kurzen Verweilzeiten und intensiver Durchmischung 
im Mischraum nicht vermeiden lassen. Eine stabile Pahrweise 
wird dadurch sehr erschwert bzw. fast unmSglich gemacht. AuBer- 
dem ist es auf diese Weise nicht mSglich, tlber einen l^ngeren 
Zeitraum einwandfrei homogen gemischte Hydrogelkugeln zu er- 
halten, die sich bei entsprechender Nachbehandlung zu kugel- 
fBrmigem, engporigem Zieselgel weiterverarbeiten lassen. Die 
Herstellung von kugelf Brmigen KieselsSurehydrogelen im gas- 
formigen Medium hat deshalb bisher noch keinen Eingang in die 
Sechnik gefunden* 

Es ist daher verst&idlich, dafi in der Technik bis heute in 
groBem Ausmafl Verfahren praktiziert werden, die ein nicht ver-. 
unreinigtes Kieselsaurehydrogel mit bis zu 15 Gew.jt SiOg lie- 
fern, allerdlngs in sttiokiger Form. Bei dieser Arbeitsweise 
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ISBt nan das unbest&idige Kleselsaurehydrosol zunSolist zuai 
Hydrogel erstarren und zerkleinert anschliefiend dae kompakte 
Hydrogel zu Gelbrucli. Oftmals nlissen dabei die eingesetzten 
Robstoffe Wasserglas iind Schwefelaaure und das gebildete Kiesel- 
saurebydrosol auf 5 bis 10°C gekUhlt werden. Auflerdem sind die 
Vorricbtungm f lir die tJberfUhrung des Hydrogels in die Splitt- 
forn recbt kompliziert und aufwendig. 

Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein Ter- 
fahren zur Herstellung von weitgehend kugelf Srnigen kieselsfture- 
haltigen Hydrogelen aus durcb Unsetzung alkaliscber kiesel- 
sSurebaltiger Rohstoffe mit sauren IBsungen erhaltenen Kiesel- 
sSurebydrosolen zu scbaffen, bei dem die Kieflelsaurebydrosole 
in einem gasf SrmigeiD Medium in Tropf enform ttbergefUhrt und zu 
einem kugelfBrniigeiD Hydrogel verfestigt werden, das gegebenen- 
falls nacb. einex anschliefiend en Alterung und/oder einem Basenaus-p 
tausch gewaschen wird, wobei die Hachteile des "bekaimteii Ter- 
fahrens veriDieden werden. 

Es wurde gefunden, dafl diese Aufgabe dadxtrch gelQst werden kann, 
dafl man zwecks Bildung des Zieselsaureliydrosols zunachst die 
saure losung am stromaufwarts gelegenen Ende einer kontinuier- 
lich druchstrSxDten Misch.zone einftthrt und den kieselsaurehalti- 
gen Rohstoff in stromabwartiger Richtung vertellt der sauren 
LSsung zufUhrt. 

Wesentliclies Kennzeichen des erfindungsgemaBen Verfalirens ist 
es, daB die Komponenteaf iir die Bildung des Kieselsaurebydrosols 
nicbt unmittelbar vor dem Terspritzen zwecks tTberfllhrung des 
Sols in die Tropf enform zusammentreffen, sondem daB sie vorher 
eine Mischzone passieren. Ein weiteres wesentliclies Merkmail 
der erfindungsgemaBen Arbeitsweise besteht darin, daB man am 
stromaufwartigen Ende der Mlscbzone zunachst die saure- .18 sung 
einflibrt und zu dieser sauren Lb sung auf ihrem Wege dtircli die 
Miscbzone die jeweils erforderliche Menge des kieselsaurehalti- 
gen Robstoffes in Teilmengen an mebreren, in axialer Ricbtung 
verteilten Miscbstellen graduell zufttbrt oder aber aucb die Zu- 
flibrung liber die gesamte Mischzoneniange ohne ortlicbe Unter- 
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"brechung erstreckt. Dadurch wlrd die Schwef elsaiire njit einem 
Tell des Vasserglases zunachst zu elnen sauren Hydrosol lunge-* 
setzt, ortllclie alkallsclie Reaktion wlrd vermleden tmd die 
Neutralisation des gut durchgemlscliten sauren Hydrosols wlrd 
zum stroiDQ.l)wartlgen Ende der Mlschzone hln alliDM,hllo1i zu Ende 
gefUhrty wobel es wesentllcb Ist, dal3 kelne Rlickverislscliung 
eintrltt. 

Die belden Eonponentdiwerden Yorzugswelse mlt Srall In die Mlsch- 
zone elngef iihrt , Indem man die Soioponenten tangential In die 
melst zyllndrlsch ausgeblldete Mlschzone elnstrSmen l^fit. Die 
ElnstrBmrlchtungen kBnnen In alien Mischebenen glelch oder auch 
alternlerend seln. Die altemlerende Elnflihrung brlngt wegen 
der hSheren. Relatlvgeschwlndlgkelten etwas bessere Durch- 
nlsohungen, hat aber unter Unst&iden h3here Srtllche Yerwell- 
zelten zur Polge, verbtinden mlt der Gefahr von Riickmlschungen 
und Terstopfungen bzvr. Erustenblldimg* Uxd dlese Gefahren zu 
veraelden twerden die Komponenten yorzugswelse mlt Glelchdrall 
In die Mlschzone elngeflihrt* 

Als kleselsSLurehaltlge Rohstoffe dlenen Insbesondere Katrltun- 
Oder KalluiDwasserglasmsungen mlt £on^entratlonen von z.B. 10 
bis 20 Grew,^ SIO29 die auch Pelnantelle z«B, des erzeugten Gels 
gelBst Oder suspendlert enthalten kSnnen. Als saure LBsungen 
konnnen verdlinnte MlneralsSuren, Insbesondere verdUnnte Schwefel- 
sSlure In Konzentratlonen von 20 bis zu 35 Gew.^ In Betracht. Es 
1st eln welterer Yortell des erflndungsgemalSen Verfahrens, daS 
es hlemach mogllch 1st, die Reaktlonskoioponenten In Konzen- 
tratlonen nahe der oberen Grenze der genannten Berelche elnzu-* 
setzen, so dal3 nan auf dlese Welse homogene Hydrogele alt elneiD 
Gehalt Ton bis zu 18 Gew.9^ SIO2 erzeugen kann, wenn man In der 
Mlschzone lemperaturen Yon 45^0 nlcht tiberschreltet* Bel EUhlung 
des elngesetzten Wasserglases und der Sohwefelsfiiire auf z«B. ca.* 
10^0 1st es sogar mBgllch, glasklare Hydrogelkugeln mlt elnem 
SlOg-Gehalt von ttber 18 bis etwa 23 Gew.?6 herzustellen. Je naoh 
dem SlOg-Gehalt des herzustellenden Hydrogels kBnnen daher 
lemperaturen von 5 bis 45^ elngehalten werden. Bel nledrlgen 
£onzentratlonen der belden Ausgangskomponenten wMhlt man zweck- 
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mafilg hShere Temperatiiren innerhalb dee angegetenen Berelclis. 

Die beiden Komponenten. werden in solch.enj Verhaitnis zueinander 
in die Mischzone eingefUhrt, dafl das in der Mischzone gebildete 
Kieselsaxireliydrosol einen pH-Wert von 5 bis 10, vorzugsweise 
von 7 bis 9, erreicht. Innerhalb dieses Bereiches hM.lt man 
zweckmafiig lun so niedrigere pH-Werte ein, je hbher die Konzen- 
tration der Komponenten und je hbher die lemperatur ist. 

Das erfindungsgemaSe Verfahren sei im fblgenden anhand der 
Pigur, in der eine fiir die Durchflihrung des erfindungsgemaflen 
Verfahrens geeignete Yorrichtung veranschaulicht ist, naher er- 
lautert . 

Das auflere, vorzugsweise zylindrische Sehause 1 ist mit zwei 
auf seiner Lange versetzten Rohrzuleltungen 2 fttr die saure 
LSsung und 3 fiir den kieselsaurehaltigen Rohstoff versehen. In 
diesem Gehause ist vorzugsweise koaxial die Mischkammer 4 ange- 
ordnet. Diese ist aixf Ihrer stromauf warts gelegenen Stirnseite 
5 verschlossen und hat auf ihrem aufleren Umfang einen Bund 6, 
der den Raum zwischen Gehause 1 und der AuBenwand der Mischkammer 
4 zwischen den beiden Rohrzuleltungen 2 und 3 in zwei Bingraune 
7 und 8 aufteilt und dicht voneinander trennt. SelbstverstSad- 
lich ist es auch m&glich, die beiden Reaktionskomponenten der 
Mischkammer nicht ttber die beiden Ringraume, sondem direkt 
zuzuftthren. Aus der ersten Yorkanmier 7 strSmt die saure LBsung 
durch eine Oder auch mehrere, vorzugsweise tangential ange- 
ordnete Bohrungen oder Zanaie 9 in die Mischkammer 4 ein. D6r 
kleeelsaurehaltige Rohstoff gelangt von der Vorkammer 8 durch 
langB der Mischkammer in mehreren Querachnittsebenen ebenfallB 
vorzugsweise tangential angeordnete Bohrungen oder Kanaie 10 
in die Mischkammer 4. Anstelle der in mehreren Quersohnitts- 
ebenen angeordneten Bohrungen 10 kann auch ein langs der Misch- 
kammer sich erstreokender tangentialer Sohlitz fUr die Zuftthxung 
des kieselsaurehaltigen Rohstoffes vorgesehen aein. Im Palle 
der Anordnung von einzelnen Bohrungen wird der kieeelsaure- 
haltige Rohstoff graduell und im Palle der Anordnung eines 
Schlitzes langs der gesamten Mischzone ohne Brtliohe Unter- 
brechung kontinuierlich der sauren IBsung beigemischt. 
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£s 1st IxD Prlnzlp mogllch, uniDittelbar hinter cler letzten Zu-» 
fUlirebene eine Diise anzuordnen, durch die das geMldete Hydro- 
sol zwecks TropfenMldung in ein gasforiniges Mediun, das sicli 
in dem Hydrosol nicht merklich lost, z.Bo Luft, zu verspritzen, 
Es hat sich jedoch als zweckmaiSig erwiesen, das gebildete Hy- 
drosol vor seiner Terspritztmg nocli eine NachzDischzone ohne 
weitere Zufuhr des kieselefturehaltigen Rolistoffes passieren zu 
lassen. Um dies zu erreiohen, ist in der Mischkanmier ein wei- 
teres Gehause, z.B. ein Kunststoff schlauoli 11, eingelegt, der 
mit Durchtrittsoffnungen versehen ist, die genau mit den oben 
erwahnten Bohrungen Oder Kanalen 9 und 10 fluctiten. Dieser 
Schlauch ragt aus der eigentlichen Mischzone noch ura etwa der 
Mnge dieser Mischzone aus ihrem stromabwartigen Bnde heraus. 
Dadurcb wird eine sekundSre MlschkaiDZDer 12 (NaduDlscbkaouDer) 
gebildet, in die kein kieselsaurebaltiger Rohstoff eingefUhrt 
wird. Durch die beschriebene Ausftthrungsf orm wird ein kanten- 
freier ttbergang zwischen der eigentlichen Mischkammer 4 und 
der Hachmischkammer 12 geschaffen und somit die Entstehung von 
Verkrustungen am tJbergang wirksam verhindert. 

Als Diise bzw. Spritzmundstiick zun Verspritzen des gebildeten 
Kieselsaurehydrosols in das gasfSrmige Medium wird zweckm&fiig 
ein z.B, flach, oval, nierenf ormig Oder ahnlich ausgebildetes 
Rohrstttck 13 auf das stroinabwarts gelegene Ende des Schlauch- 
stlickes aufgeschoben, so daB auch hier ein kantenfreier tlber- 
gang vorllegt. 

Weiterhin hat es sich als vorteilhaft erwiesen, dem als Nachmisch 
kammer dienenden Teil des Schlauches an einer Oder xnehreren 
Stellen einen flachen Stromungs^uerschnitt zu erteilen, um die 
Seschwindigkeitsumfangskomponenten zugunsten der Axialkompo- 
nenten zu reduzieren. 

Die Yorriohtung kann den jeweiligen Gegebenheiten wie z.B. 
Menge, Konzentration und lesiperatur der Ausgangsstoffe, ange- 
paflt und auf diese Weise z.B. durch Dimensionierung der Misch- 
kammer durch die Anordnung, Zahl, Form und GrBfle der Offnungen 
for die Zuftihrung der Reaktionskonponenten optimiert werden. 
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Die Misohkanmier soli vorteilhaft ein Verhaitnis von Lange zu 
Durchmesser von 5 bis 20 aufw'eisen. Die LSnge der Misclikaninier 
betragt in der Kegel etwa 50 bis 200niiii. 

Die Nacbmisclikannner, die zweckmaBig den gleiclien Durchmesser 
wie die eigentliche MiscTikaiiBner aufweist, wird vorteilbaft so 
dimensioniert, daB Verweilaeilaa von 0,01 bis 0,1 Sekunden ein- 
gehalten werden kBnnen. In Anbetracbt der durchzusetzenden 
Mengen der Reaktionskomponenten bedeutet dies, daB die Ifinge 
der KaclunisclikanHDer , d.b. der ZannDer in der kein kieselsaure- 
baltiger Robstoff zugefUbrt wird, etwa 100 bis 300 niD betragen 
kann. 

Yon ausscblaggebender Bedeutung flir ein gutes Funktioiaieren 
der Yorrictinrng ist,daB innerhalb der Misohkaimnem und an ibren 
ObergSngen keine Kant en vorliegen, die AnlaB zur Ausbildung von 
Yerkrustungen geben kSnnen. 

Das nacb dem erfindungsgemSBen Yerfabren erbaltene kogelf brmige 
Kieselsavirebydrogel kemn obne weitere Bebandlung in all den 
Pailen weiterverarbeitet werden, bei denen es nicbt auf die 
Erbaltung der Eugelform ankomnt. So kSnnen diese kugelfermigen 
KieselsSnrehydrogele nacb den ttblicben Metboden zu Kieselsaure- 
Bblen Oder zu weitporigem Zieselgel weiterverarbeitet werden. 

Will nan dagegen die Hydrogelkugeln zu engporigem, z.B. als 
Irockenaiittel geeigneten Kieselsauregel unter Erbaltung der 
Zugelform weiterverarbeiten, so mlissen die Hydrogelkugeln in 
an siob bekaanter Weise einer Gelalterung vaaA einea Basenaus- 
tauBcb vor der Trocknung unterworfen werden. 

Dabei hat sicli ttberraschenderwelBe herausgestellt, daB nan bel 
der Alterimg der nacli dem erfindiingsgemaBen Verfahren herge- 
Btellten Hydrogelkugeln niclit auf die Einhaltung der Ubliclier- 
weise notwendigen tiefen Temperaturen von z.B. 5^0 angewiBen 
ist, urn bei der anschlieBenden Trocknung kugelf Brmiges eng- 
poriges Kieselsauregel mit boher Pestigkeit und guten Trocknungs 
eigenscbaften zu erhalten. Die Alterung kann vorteilbtaft aucb 
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bel hSherexL Temperaturen z.B« von 15 bis 30^C TorgenomiDen werdeiXf 
wobel elne Alterungsdauer In dlesem lenperaturberelcb. von 5 
bis 120 Mlnuten, vorzugswelse 5 bis 20 Minuten ausrelcht. An- 
soblleSend an die Alterung wlrd elne S^uerung vorgenommen , d.h. 
das Hjdrogel wlrd mlt elner sauren LSsung, z.B. elner verdtinnten 
HlneralsSLure , die auch salzhaltlg eeln kann, wie z«B, Schwefel** 
saure Oder Salpetersaiore , bebandelt. Die S&uren haben vortell- 
baft elne £onzentratlon von mlndestens 0,8 Gew.J^. 19facb oben 1st 
der Konzentratlon kelne Grenze gesetzt, ^docb wlrd man aus 
wlrtschaf til Chen Grrilnden Zonzentratlonen ainter 25 Oew.J^ bevor- 
zugen. Die Sauerungsdauer betrSgt vorteilbaft 0,5 bis 3 Stunden. 
Anscbllefiend an die SSxierung wlrd das Hydrogel In an slch be- 
kannter Welse, z,B« mlt scbwach saurem Wasseir ausgewaschen und 
dann bel TeAperatxiren von 100° bis 130^0 getrocknet. 

Die gescbllderte Arbeit swelse znr Herstellting von kugelf 5riDlgexD, 
engporlgem Eleselgel far die technlsolie Gastrocknimg 1st In 
Yerglelch zu den blsber bekannt gewordenen Hethoden wesentllcb 
elnfaober. So erglbt die Yerkiirzung der Alteningszelt elne be- 
acbtllclie Terklelnerung des betreffenden Anlagetells* Die sonst 
Ublloben Aufwendungen filr elne KUhlimg des Hydrogels wabrend 
des Alterungaprozesses kSnnen entfallen. AuiSerdem betr&gt die 
fUr die Saurebebandlung notwendlge Zelt nur 0,5 bis 3 Stxuiden, 
wogegen bel den In der Llteratur bescbrlebenen Basenaustausch- 
prozessen Bebandlnngszelten von mebr als 10 Stunden nlcht selten 
slnd* Schllefillob l^fit sloh naob dem Terfabren der vorllegenden 
Erflndung eln mlt elner relatlv starken S^ure behandeltes Hydro- 
gel anscb.llefiend scbneller salzfrel auswascben. 

Belsplel 1 

£s wlrd elne In der Plgur dargestellte MlscbdtlBe mlt folgenden 
Baten benutzt: Ber Burcbmesser der zyllndrlschen, aus elnem 
Eunststoffsoblaucb geblldeten Miscbkammer betrftgt 14 mo, die 
Mlschrauml&ige (elnschlefillcb Naohmlschstrecke) 350 mm, Nabe der 
stlrnseltlg verscblossenen Elntrlttsselte der Miscbkammer 1st 
elne tangentlale Elnlaufbobrung von 4 mm Burcbmesser fUr die 
Scbwefelsfiure angebracbt# Es scbllessen slch vler weltere 
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Bohrungea mit ebenfalls 4 mm Durohmesser tmd gleiclier Einlauf- 
richtung fUr das Wasserglas an, wobei der Abstand der Bolirungeii 
voneinander, in Langsricbtnng der MischkamiDer genBsaen, 30 ma 
betragt. PUr die prifflSre Misobzone ist deamaob das Verbal tnis 
von ISnge zu Durcbmesser etwa gleiob 10. PUr die sicb an- 
scblieBende sekundSre Miscbzone liegt dieses Verbal tnis bei 15. 
Als Sprit zmundstttck wird ein llacbgedrttclctes, leicbt nieren- 
fSrnig ausgebildetes RobrstUck Uber das Austrittsende des Eonst- 
stoffscblauobes gescboben. 

■ 

Bescbickt wird diese Misobvorricbtung mit 325 l/h 33 gewicbts- 
prozentiger Soliwefelsaure von 20°C mit einem Betriebsdruck von 
ca. 2 attt sowie 1100 l/b Wasserglas (bergestellt aus tecbni- 
Bobem Wasserglas nit 27 Gew.^ SiOg und 8 Gew.^ NagO durcb Ver- 
diinnung mit Waeser) nit einem litergewicbt von 1,20 kg/l imd 
einer Temperatnr von ebenfalls 20°C mit einem Druck von eben- 
falls ca. 2 attt. In der mit dem Kunststoffscblaucb ausgeklei- 
deten Misohkammer wird diircb fortsobreitende Neutralisation 
ein unbestandiges Hydrosol mit einem pH zwiscben 7 und 8 ge- 
bildet, das bis znr vollstandigen Homogenisierung nocb etwa 
0,1 Sekunden in der Nacbmiscbzone verbleibt, bevor es durob 
ein DUsenmund stuck als facberfbrmiger Pitts sigkeitsstrabl in die 
AtmoBipbare gespritzt wird. Der Strabl zerteilt sicb wSbrend dee 
Pluges durcb die Luft in einzelne Tropfen, die infolge der Ober 
fiacbenspannung weitgebend in eine kugelige Porm Ubergeben und 
die nocb wabrend ibres Pluges innerbalb ca. einer Sekunde zu 
Hydrogelkugeln erstarren. Die Eugeln baben eine glatte Ober- 
flacbe, sind glasklar, entbalten etwa 17 Gew.jf SiOg und baben 
folgende Komverteilung; 

>8 mm 10 Gew.jS 

6 - 8 mm 45 Sew.jf 

4 - 6 mm 34 Gew.jS 

<4 HOD 11 Gew.9^ 

Selbstverstandlicb kann die Eomverteilung durcb Verwendung 
anderer Dttsenmundstttcke beliebig variiert werden. 
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Die Hydrogelkugeln werden in einem Waach.tunn aiifgefangen, der 
nahezu voUstandig nit Hydrogelkugeln angefttllt let, land in 
dem die Kugeln aofort olme Alterung nit ca. 50°C wanDem, 
anHDoniakaliaolx gestelltem Waseer in einexn kontinuierlich ver- 
laufenden Gegenstromprozefl salzfrei gewaschen werden. 

Die gewasclienen Hydrogelkugeln werden Ijei 200 Ms 300°C ge- 
trooknet und ansclilieBend gemahlen. Daa erhaltene pulverfSraiige 
weitporige Kleaelaauregel hat eine apezifiaclie Oberfiache von 
300 bis 350 m^/g, eln spezifiaoliea Porenvolumen von 0,8 bia 
1,0 cffl'/g und kann ie nach Mahlfeinlieit fOr die verschiedenaten 
Anwendungen eingeaetzt werden. 

BeiBPiel 2 

■ 

In der in Beispiel 1 beacbriebenen Miscbdttse werden nacb dem 
erfindTingsgenSBen Verfahren ana 32 gewicbtaprozentiger Scbwef el- 
aaure und Waaaerglas der Dichte 1,18 Hydrogelkugeln nit 15 ^ 
SiOp erzeugt, die in neutralem Wasaer von 20°G aufgefangen wer- 
den und dort 5 bia 10 Minuten zwecka Alterung verbleiben. An- 
eoblieBend wird daa kugelfBrnige Hydrogel durch Siebung in eine 
Kornfraktiou zwiacben 6 nnd 8 nn aowie in tiber- und Unterkom 
getrennt. WSbrend der Uber- und Unterkom genSB Beispiel 1 zu 
pulverfarnigen, weitporigen Kieaelgel weiterverarbeitet wird, 
wird die Nutzkornfraktion eine Stunde lang nit 5 gewicbtapro- 
zentiger Sobwefelaaure von Rauntenperatur gesSuert und an- 
BoblieBend nit scbwacb scbwefelaauren Waaaer von pH 2 bei Raun- 
tenperatur salzfrei gewasehen. Nacb einer 10- bis 12-atUndigen 
Trocknung bei 100° bia 130°0 in einer Waaaerdampfatnoapbare und 
einer naobfolgenden Aktivierung bei 250°C erhait nan ein bartea 
zu ttber 90 Gew.jS aua unveraebrten, ganzen Zugeln beatebendea 
Kieaelgel nit folgenden Eigenacbaften: 

spezifiaobe Oberflficbe 
apezifiscbes Forenvolunen 
Scbttttgewicbt 
GlObverluat (bei 900°0) 
KQmung 



805 n^/g 
0,42 cn'/g 
810 g/1 
6,0 ^ 

94 ^ zwiacben 3 und 4 nn 
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i 

Die isotlieriDe aieichgewiclitsbeladung K tei 25^0 betragt bei 
einer relativeu Luf tf euchte i von 

X : 20 40 9^ 60 9^ 80 ^ 

it 13,9 St 25,8 56 34,6^ 38,1^. 
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Patentansprilche 

1. Verfahren aur Heretellung ▼on weltgehend kugelf Srmlgen , Ziesel- 
saure enthaltenden Hydrogelen aus durcli Unsetzung alkali scher, 
kleeelBfiurelialtlger Rohstoffe ailt sauren LSsungen erhaltenen 
Kieselsaurehydrosolen durch Verepritzen dee Kieseleaurehydrosols 
in Tropfenforn in ein gasfBrniiges Medium und Verfeatigung des 
tropfenfSrmigen HydroBols wHhrend des freien Palles zu einem 
kugelfernigen Kieseleaurehydrogel, gegebenenfalls durch an- 
sclilieBende Alterung, und/oder Basenauatausch und/oder Waschen 
,des kugelfbrmigen Zieselsaurehydrogela, dadurch gekennzelclmet, 
dafl nan zwecks Bildung dee Kieselaaurehydroaols zunachst dfe -sauis 
lb sung am stromauf warts gelegenen Ende einer kontinuierlich 
durchstrSfflten Mischzone einfUhrt und den kieselsaurehaltigen 
Rohstoff in atrooabwartiger Richtung verteilt der sauren ISsung 
zufUhrt. 

2. Yerfahren nach Anapruch 1, dadurch gekennzeiclinet . deU3 man 
die saure Ibsung und/oder den kieaelsaurehaltigen Rohatoff 
tangential in die Mischzone einfUhrt. 

3. Verfahren nach Anaprttchen 1 und 2, dadurch gekennzeiohnet. dafi 
nan bei tangentialer EinfUhrung der aauren Ibaung und dea kie- 
selsaurehaltigen Rohatoffes beide Eonponente in Gleichdrall zu- 
einander einfahrt. 

4. Yerfahren nach Anaprttchen 1 bia 3, dadurch gekennzeiohnet^ dafi man 
daa kugelfernige Kieaelaaurehydrogel 5 bia 120 Minuten lang in 
wftssriger Lbaung bei Tenperaturen von 15 bia 50°C altert, daa 
gealterte Hydrogel 30 bia 180 Minuten lang mit einer sauren 
Lbaung behandelt und dann in an aich bekannter Weiae auswaacht. 

5. Yorriohtung zur DurchfUhrung dea Yerfahrena nach Anaprttchen 

1 bis 3, gekennzeiohnet durch eine vorzugaweise durch ein zylin- 
drisches Rohr gebildete Miaohkammer mit auf ihrer IBnge veraetzten 
Einlaufbffnungen fttr die saure lbaung und den kieaelaaurehaltigen 
Rohatoff, die an ihrem atromaufwartigen Ende atimaeitig ver- 
schlosaen iat und deren atronabwartiges Ende in einem Dttaen- 
mundatttck endet. 
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6. Torrichtung nach. Ansprucli 5> dadnrch gekeimzeichnett dafl die 
EinlaufBffnungen in die Mischkammer tangential angeordnet sind. 

7. Yorrichtung nacli Ansprlichen 5 und 6, dadurch gekennzeichnett dafi 
die MisclikasuDer nit einein Eunststoffsohlaucli ausgekleidet ist, 
der genau mit den EinlaufSffnungen in die Mischkaaxmier fluchtende 
Durchtritte aufweist und der in stromabwaxtiger Richtung aus der 
MischkamiDer herausragt, bevor er in das Diisenmundatllck libergeht. 

8. Torrichtung nacb Ansprttchen 5 bis 7i gekennzeichnet durcb 

usi das Z7lindriscb.e Rolir angeordnete und durch einen Bund dicht • 
voneinander abgetrennte Ringr&xuDe, die ait je einer Zuflilirungs- 
leitung ftlr die saure ISsung und den kieselsaurebaltigen Roh- 
stoff yersehen sind* 



9. Yorriclitung nach Anspriiclaen 5 bis 8, dadurch gekennzeiohnet« 
daS die EinlaufBffnung fttr den kieselsaurehaltigen Robstoff 
eia in LSngsriclitung der Mischkaninier verlaufender, tangential 
einmiindender Sohlitz ist. 



Badiscbe Anilin- & Soda-Jabrlk 




Zeicbn, 
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